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Le ^ 6 Con * nan * d l'eau 

„ 0 „ Le noir de fumde est rei a+ i„ 

Par rapport au* colorants et n1 ! relativen,ent *<>*■ marche 
ab 8 o lument , table k la lumi ^ r f e 7 e n * S ™*ues. ±l est 
"»iques. De pi UB , quftnd et eQ Presence de produits eh±- 

ration e X ceptio =nelle , et ' ™« P^ondeur 

ceurs texs que le blaQC J^'^J^^^ * -n- 

PleUr ^ ° elUl — d.autre. ^IH^r"- ^ 

,5 J^uer des papers ^vlat ^ ^ Patent de 

pa P1 er a Plgm6ttt , 8 ar:i: n ; e c ;i d r tlvit ' * iectri « ue 

applications decorativee. pour XesT^ IT Utlll ^ S ^ — 
Photographie, aubes, cable! e* "^Hages protecteurs en 

Un autre , COma,e * **««*—... 

*> est mi8 en oe^^^ °* -ir de 

est l.mdustrie L COl ° ratio - -ires u 

des ciments-amiante. n B , &ftl± . 4 " 7 °° l0rB des ciments ou 
tion de places de converges de 7 d ° -lora- 

P^ues de construction, carreaux df S TT 
2 5 etc... M ae sol » Plaques d'autoroutes, 

dans le travail du^™ iTeLVr^" * ^ °* 
"ilieu a qU eu*. En co^/ LTd Tr^' °" ^ 
coloration doit repondre. auesi bLu d la 
O tion de papier. que dans cell de la 7 ^ " ±& COl °™' 

exigences suivantes , coloration de cin.ent , au * 

1- Bonne dlspersibilite dans des systems 

2.- Profondeur de ^, systemes aqueux. 

^ ueur de coloration elevee. 

intensity de coloration <Si >c 
. 4 oX . a " lon elevee. 

» Resistance elevee a la 

5.- Falble cout. ^ - * &U * Poults ch iniques . 

- noir que lton izzitz,:: P c iT ation °* 

-tion etant latitude d-n D !!! 1 de colo- 

gne d.un plem nt biftnc ^ * le ton 

celui d.un pa B ier ou d'un ciment. 



2450273 



a ^ . ' »" M »— ^ noir d. w 

,t „< 7 ™ Cara °" r h " d "^<"'«. •* * ~ „ pent 

etre disperse sans difficulty i ^ 

► des aua»«*< , ~ «™eult« dans les systemes aqueux. Comme 

i£iif r« • et que iee poudrea courantes de — - 

dWnt facilement do la poussiere, la manipulation du noir de 

r2tl T U±t k ^ "™* considerable des lieux de 
o rabricatxon, et Incommode dement ceux qui y sont employ ^ 

„ , PartlCUller ' « uand °n dolt incorporer dans 

du clment du noir de fumee en poudre secne. on reaco de 
difficult^ dues a la faibl« rencontre des 

fW« » + i , density apparente du noir de 

r^ e : t T Si±4 aPParente ^« dU t. Cette diffe- 

- de densite a pour consequence w le noir de fumee . J 

> et qu'il se mouille diff icilement. surname 

pe~les s * v, M6mS ^ trmBB *°'— **«» ^ noir de fumee en 

Hi Mel I" ^ dPnne 8 ° 1Utl0n ~«-~~*. dans ce 

Zl I ^ tWa66 **° Sn PSrlea —ti-nt encore des 

partxes de mat lore pulverulente . 

noir de fumee a ^ ^ COn8oai *« 1- Perles de 

noir de fumee au moyen d-additifs collants et reduire ainsi la 
teneur en poussiere a un minimum. Un tel nrodn + 

Plus difficile 4 Proddit sera cependant 

1CUe * disperser. Cela signify des duress de *™-n- 
ment prolonged ou 1 'utilisation hi durees de traite- 

couteux. utilisation d.appareils de dispersion 

~ , Le """^ de Pulverulent et le noir de 

«T;;:z:?" r iaa — — ™ n :°:: 

4uer ex emballer le noir d« *s„»-<~ 

— x. deceit :.^ri:: r r 0 " uie / tap °- ° ep,ai * ot - 

•Cot. diap.ra.nt. ™ * V<>0 "* «" 

l.at.. „ flula „. P °" «»~*««-.r..n di.p.*,i„„. pulv.ru- 

i»»l Jm ^ 0< ' tt, ' <tiPe • ddit i»»=olle d. fabrication 

« P LT:. an ° 01 " ~ 10 * *— ..it 

,^.7 : IZZTsZ.T a " aeitateura a di ™» 4 ~ 

«• bt qu'xl soxt de nouveau reemball^. 

^ ^ eQC ° r 6tr ° neceas ^e ici d.ajouter 
aes p st-traitements tela n«t„„ 

a texs qu'un br yage ou une centrifugati n. 
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II st Evident qu cee p^rations suppldmentaires augmectent 
la dux*£e t le co*lt de fabrication. 

La transformation du n ±r de fumee. en perles 
au moyen d'un granulateur a point s st d^c rite dans Ullmane 
Enzyklopatdie der technischen Chemie, 4eme Edition, volume 14 S 
pages 639-640. 

Or on a constate* avec surprise que l»eVentail 
de raise en oeuvre des machines a perler habitue Heme nt utilises 
pour la fabrication de noir de fumee granule peut Stre eiargi 
en modifiant le rapport noir de fumee/eau. On peut alors fabri- 
quer en continu des preparations aqueuses de noir de fumee ne 
degageant pas de poussiere, de caractere pulverulent, perle* ou 
f luide . 

Le proc£d<5- selon 1» invention permet d«obtenir 
que lore de la fabrication de noir de fum^e par le proce*de dit 
"furnace" a la flamme ou a partir dtfgaz, on puisse fabriquer 
des preparations contenant du noir de fum^e, en une seule 
operation, en continu, et sans mettre en oeuvre des machines 
suppiementaires. A cet effet, selon le proc£de* de 1 ■ invention," 
on produit du noir de fume*e par le proce^de* furnace k la flamme 
ou avec du gaz dans une operation de fabrication continue, on 
le s£pare des gaz de re jet, on l'introduit en continu dans une 
machine a perler utilised pour la fabrication de noir de fumee 
en granules et prepare dans cee machines a perler, par additi n 
appropri^e d'eau un produit de bonne - dispersibilite* , ne 
degageant pas de poussiere, a caractere pulverulent, perie ou 
fluide, puis on emballe ce noir de fumee, la teneur en eau 
etant a jus tee de telle facon, que les preparations contiennent 
entre 35 et 80 # d'eau. Dans la mesure ou l»on prefere obtenir 
dee preparations tres fluides, il s'eat avere efficace d»aj uter 
a I'eau de la machine a perler un agent mouillant ou dispersant - 
de preference diss out. 

On peut ainsl transformer 1.000 a 2.000 kg de 
noir de fumee en une preparation, dans une machine a perler qui 
est constituee par 1 ou 2 tambours cylindriques creux dont 
l^nterieur contient des arbres a pointes en rotation- les deux 
tambours pr^sentaat par exemple une longueur de 240 cm et un 
diametre de 52 cm. La Vitesse de rotation des arbres a point s 
peut varier entre 250 et 800 t/minute. 

C mme agent dispersant ou mouillant on peut 
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utlliser n particulier dee agents ffl ouili an , s anl , , 
non-ioniques. Parmi 1 a produit* Ulllan ' s anioniquea ou 

a proaults anioniou « i „ „ , 

-^oy ..sulfonates, les arylalcovlsui f 

donates naturals et transform^. Pa-mi la- 
mouillants non-iMi/..-. • , , ■ ml 16 ' ag'-nts 

non-ionxques, las ethoxvlatei = ~ , , 

culierement effxcaces 7 8 8e 3 ° n ' -^iea parti- 



Pour preparer des disc«T>e4,„. 
uvre, de preference entre 5 et 10 

du cartoa et du Mti.ent. Industries du papier, 

15 1.- En une seule OD^rat^« 

^net^s euppriir;.::" ,M ' r,ii . a * ais — ° - 

2. - Sans sechage couteux. 

3. - Sans emballage interm^diaire. 

4. - Sous la forme desiree, pulv^rulente . perlee ou fl 

20 changement de machine. Perlee ou fluide. sans 

« a d lop .„„ pour JJ^" « -valxx., 

^ Un ava nta ff e particulier de 1' invention « 

2 5 Port aux precedes avec emballage intermediate JeTid e 

le noir de We fraichement obtenu ne s-elt *" °' W 

de sorte que Lobtention de la die™ Y enCOr ° COnipact *. 

-at. sans depense elevL n It tree aise- 

aspersions presented un T T ^ " nerSle - De PlU *' C " 
30 T?! P6Ct reBar ' Uable . grumeau*. 

examples deorits "~ ^ * ^ - 

EXEMPTS i _ 

■ 

noir de fumee pa/lT ^ J^*^^ 1- production de 

6 Par le P*oc*d< Furnace, on obtient Qtn v 
35 heure d»un noir de fumee presented , ° bt±en * 950 kg par 

^ p-^e sen rant les caraofiSr4 a +4-. 
constantes resumees ci-dessous t c «acteristi q ue3 

- Surface determined a Kazote 2, 

(DIN 60 132) m /B I** 

- Dimension des partioulee 

k0 microscop electronique ^ 20 
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- Indies DBP - 

/ ml/1 g -|4 0 

• (ASTM D 24/4-76) 

- Int nsit«S de col rati n «/ 

rapporte Ik. JRB3 * 110 

(DIN 53 204) 

ma / Ce nolr de est introduit dans une 

Z T\+ Perler k tamb ° UrS ^ 240 Cm de l «« •* 52 cm 

de diametre chacune. ^ 

rotation d* , ^ Vite88e d ° r ° tatlon des * POintes en 

rotation dans les tambours est de 264 a 488 t/minute. On 

injects 1.3 7 o 1 d'eau par heux.au moyen de deux buses. Apr es 

ZZTrlT lea deux tambours - on obtlent un ™ 

e:::r 5 tiTr a u d : ™ : - - — 

06 Pr ° dU±t eSt ***** * 30 minutes, dans 

un broyeur, avec une pate a papier ayant la composition ci - 
dessous, de facon a obtenir un papier contenant 3 a 10 parti . 
en poids de noir de fuinee : 

35 * en poids de pate de bois <f lasn-dried, non blancnie) 
65 5& en poids de cellulose 

(Bi - Sulfite non blanchie 

+Bu - sulfate blanchie, 
1 t 1 , mesure'e a. 36° SR) 
12.2 * en poids de Lament colorant prepare suivant Lexemple 

ren . , Le produi * «ortant du broyeur a meules lit 

re prl8 par la p±lef Qn y ajoute 3 % eQ poids ^ ^ 

de resxne et acidifie avec 3% en poids d-alun. 

daria La P4te a pa P le1, est «lo« transformed en papier 

dans un appareil dit "Ran-iri v«+*,^ « - papxex 
4 1O0 *««..»". 1.. r. ulll „ etant r4el< .. 

° ra °* 1 1,1 ror °* "W* «• pou.aiire de 1 ..„..• 
*. Pous„. r „ . t 1X p „ ault uQe oolor . ttoii no « 

- 5 parties en pads de noir, de fumee 

reflectance face supeVieure. 5 5 

reflectance face inferieure 5,4 
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- 10 parties en poids de noir de JTume'e 

reflectacc face sup6rie*re 4,1 
refl otance fac inf^rieare 4,2 

fcXEMPLB 2 - 

5 A titre de comparaison aveo 1' exemple 1, on 

introduit le m6me noir de fum^e sous forme pulv^rulente dans le 
melange de papier* 

II s'en suit un encrasseraent considerable que 
I 1 on ne peut tolerer lorsqu'on fabrlque simul -can ^ment du papier 
10 blano et du papier gris/noir, 

Apres avoir fabrique le papier comme dans 
1 1 example 1 f on prepare jies ecnantillons de papier contenant 
egalement 5 et 10 parties en poids de noir de fnm^e, 

Les reflectances obtenues sont presentees dans 
15 1© tableau comparatif • 

Noir de fumee Preparation d 

pulverulente noir de fume 

Exemple 1 
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- 5 parties en poids de noir 
de fumee 

reflectance face superieure • 5,6 5,5 

reflectance face inferieure 5,5 5,4 

- 10 parties en poids de noir 
de fumee 

reflectance face superieure 4,2 4,1 

reflectance face inferieure 4,1 4,2 

Comme les valeurs plus faibles de la reflectance 
correspondent a un noircissement plus important, on peut dire 
que dans cet exemple, au moyen de la preparation de noir de 
30 fumee suivant 1* exemple 1. 

a) toutes les difficultes liees au debasement de poussiere sont 
eiimlnees, 

b) il se produit une bonne dispersion, 

c) le produit selon l 1 invention donne une profondeur de colora- 
35 tion au moins egale, mais generalement plus eievee que le 

noir de fumee en poudre • 
EXEMP LE 3 - 

Le mode opera toire suivant l 1 exemple 1 permet 
de fabriqu r un agent colorant, qui permet d travaill r sans 
40 poussier 1 rs de la dispersion dans le broy ur. Cependant , dans 
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de nombr us s usiaea k papier, on no dispose pas de broy urs, t 
les additifs doivent Stre introduits dans la pile ou dans les 
cuv s. 

Dans c cas, il n'est pas seulement necessuir 
de disposer d'une forme exempt e de poussiere de l«agent colo- 
rant, mais ce dernier doit se dlsperser de fa 5 on uniforme sans 
apport m^canique important. On ne peut le demander qu*a des 
liquldes pouvant 6tre pompes. 

A cet effet, on realise une experience pour 
l»ODtention d'une dispersion de noir de flumee pouvant etre 
pompee. On produit, dans une installation de production de noir 
Furnace, 1300 kg par beure d«un noir de fumee ayant les carac- 
terlstlques suivantes s 

- Surface d£termlnee k I 9 azote m 2 /g 85 

— dimension des particules au 

microsoope electronique nm 27 

- Indice DBP ml/lOOg 98 

— intensity de coloration 

rapportee a JHB3 IOO 

Le noir de fumee est introduit dans une machine 
k perler k pointes d'une longueur de ZhO cm et d'un dlametre de 
52 cm. L*arbre k polnte tourne k 700 tours par minute. On 
pulverise par des buses, but le noir de fumeV 2.280 1 d'eau 
con tenant 102 kg de Vanlsperse CB dissous dans cette eau. L 
Vanisperse CB est un agent dispersant anlonlque, k base d'acid 
lignine sulfonique. II sort k la fin de la machine k perler un 
dispersion f luide , pouvant Stre pompee, de noir de fumee typ 
Furnace et ayant une teneur en matlere sollde de 38 56. 

Apres cet essal, on a examine la dispersion 
obtenue suivant l'exemple 3. Comme produit de reference, on 
prend un noir de fume'e perl£, fabrique avec addition de 0,5 96 
de melaase calcule sur la matiere solide, et pr£sentant les 
caracteristlques suivantes t 

- Surface determined k 1' azote m 2 /g 83 

— dimension des particules au 

microscope electronique nm 27 

- Indice DBP ml/l00g 100 

— intensite de coloration 

a . . 100 
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L'essai d dispersibilxr^ s'effectue selon les 
preaoriprions s-iivantes * 

On melange ^ergiquemenr la preparation de rioir 
de fumee , dans ur.e proportion Qcrrfc3p?ndar.*-. k 2,5 ^ de noir 
5 de fum^e sec, et .5.5 g de sulfite de cellulose blancfcie, avec 
de l'eau et qua rid la denaite de mat 1^ re eat de 3 P 4 # cn agite 
dans un agitateur Pendraulik (agitateur k disque parfore de 
4cm de {iiametre) 9 k 2100 tours par minute. 

p 

On a examine les feuilles d» environ 100g/m 
10 formeea k partlr de cette pfite. Les partioules de noir de fum^e 
non disperses sont vislbles sur le papier, elles forment des 
points* 

L'essai donne i 

— Noir de fum^e perle* suivant l'exemple 3 s 
15 - mauvais t 

nombreux points (l2/cm ) 

— Dispersion suivant l'exemple 3 : 

- bon 

- pratiquement exempt de points (0/cm ) 

20 EXAMPLE 4 - 

On introduit dans une machine k perler ayant 
un diametre int^rieur de 200 mm, une longueur totale de 1600 mm 
et une longueur utile de 1080 nun, 

— 25 kg d f un noir de fum£e, provenant d*une installation k 
25 four travaillant en continue et ayant les caracte'ristiques 

suivant es s 

2 

— surface sous azote m /g JO 

— dimension des particules 

au microscope £lectronique hm 50 

— nombre DBP ml/l00g 90 

— intensity de coloration 

k JRB3 i> 6j 

La Vitesse de rotation de la vis est de 750 tours 

par minute • 

dn pulverise 44 kg d*eau, dans laquelle on a 
35 dissous 2 kg de Zellpech. (lignine sulfonate de calcium de 

h.6tre). Ce mode operatoire donne un liquide pouvant etre pomps', 
con tenant environ 35 % de noir de fum£e« 

Afin de verifier 1» aptitude de l 1 agent colorant 
d4crit precldemment k la c loration d ciment, on incprp re 
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cette dispersion, en la comparant aveo -an colorant n;ir du 
commerce, dans du oim at, t l»on evalu la repartition et la 
profondeur de coloration. 

Act effet, on m£lang a sec un quant it e 
d«agent colorant ccrrespondant a 0,5 g de noir de fumee, dans 
75 S de ciment blanc Dyckerhoff , puis on ajoute 25 ml d'eau 
(la teneur en eau de la dispersion liquide est prise en compte) 
et It on continue a m^langer a l*etat humide 2 x 30 secondes. 
On coule ensuite dans un moule et It on fait durcir. Lee blocs 
moules sont alors f endue par le milieu, et l'on evalue visuel- 
lement la qualite de la repartition de It agent colorant. 

- Colorant noir du commerce Repartition uniforme 

k base du noir de fumee parfaite de It agent colo- 

de ltexemple 4 rant, aucun point noir. 

- Dispersion selon ltexemple 4 Repartition uniforme 

parfaite de It agent colo- 
rant, aucun point noir. 

Les blocs de ciment moules sont alors recouv rts 
d'une couche d'huile, puis d'une plaque de verre, et l'on mesure 
la coloration au densitometre a travers la plaque de verre. 

Des valeurs 6lev4es expriment ici une profond ur 
de coloration elev£e. 

Leo valeurs obtenues sont les sulvantes : 

- Colorant noir du commerce a base de 2,10 
noir de fum£e de ltexemple 4 

- Dispersion selon ltexemple 4 2 11 

Ces valeurs montrent que la dispersion prepare 
selon le precede se repartit au moins aussi bien que le colorant 
noir de reference pour la coloration de ciment, et qu telle est 
an moins equivalence aussi en oe qui concerne la profondeur d 
la coloration. 



10.- 

2450273 



, J 1 *~ Proc ^ Pour obt nir d e or^^t^ 

noir de We covenant d 1 • au c*™ *x , ! P W M de 
fabrique du noir de fume par le oroc^H ' , " 
5 ou avec du gaz dan„ , ! V Furnace, a la fianun 

Pour la preparation T^d ~ 1^ ^ 
cette marine a P er*er. par addition dlteLlI . i." *? - ~ 
Preparations facilement dispersables ne IT ' 
10 poussiere, de type pulverulent perl e Z fl If^ ~ * 

ces preparations la fluld6 » P uis emballe 

ns contiennent entre 30 et 80 $ d'eau 
caracterise en o^.^!"' 8UlVSnt 1 

15 di spersants duraT^ ^J^Z^T"' ^ 
aqueuse. ' Preference en solution 

propriety suivantes . »t±l± 8 < presente les 

- surface determine a 1-azote 2, 

- pension des particules au * '* 
25 microscope electronique 

- indie e DBP nra 18-55 

- intenaite de coloration "S^™ 

* x^a * 60-1 20 

a ml pour 100 

par x. MS ai „ lt - -«* 

7.- Dispersions de noir de 
I'eau, bien disposables , auivant la „ contenant de 

risees en ce q u . 0 n les uiilLI co " ™ *' ™^ 

industries du papier d ! Colora »** ^ les 

papier, du carton ou du ciment. 
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